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Abstract of DE1 9536822 

Filtering X-rays comprises passing them axially through a bundle of capillary tubes which are deflected 
at least once but held so that their centre-lines remain coincident between inlet and outlet, depending 
on the wavelength and the angle of incidence, the long wavelength components are reflected at the 
bores of the tubes and emerge at the outlet, whilst the short wave components pass out of the tubes at 
points of deflection. 
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Die Erfindung betrifft ein Verfahren und eine Vor- 
richtung zur Rdntgenenergiefilterung und ist anwend- 
bar insbesondere in der Struktur- und Stoffanalytik, bei- 
spielsweise in der Diffraktometrie, wo das Problem der 
Erh6hung der Intensitat und der spektralen Reinheit des 
auf die Probe auftreffenden Strahles in besonderem Ma- 
Be besteht 

An die Charakteristika von R6ntgenenergiefiltern er- 
geben sich verschiedene wesentliche Anforderungen. 
Zum einen ist das der Winkel und die raumliche Vertei- 
lung des Strahles. Diese Anforderungen werden her- 
kommlich mit Hilf e von Kollimatoren gelost, welche aus 
einem System von Schlitzen oder Blenden besteheiu Ei- 
ne weitere Anforderung ist die Spektralzusammenset- 
zung, welche beeinfluBt wird durch Filterung mittels 
selektiver Absorption in Kantenfiltern, Rontgenspie- 
geln oder KristallmonochromatoreiL SchlieBlich ist die 
Intensitat der Rontgenstrahlung von Bedeutung, welche 
durch Verwendung von leistungsstarken Rontgenquel- 
len, beispielsweise mit einer Drehanode und einem 
scharfen Brennfleck, beeinfluBt werden kann. 

Die bekannteste Methode zur Filterung von Ront- 
genstrahlung ist der Einsatz von Kantenfiltern, bei der 
die Absorption durch Emission von Photoelektronen 
und durch Streuung der Rontgenphotonen erfolgt We- 
gen der quantenhaften Anregungsbedingungen weist 
der Massenabsorptionskoeffizientfiir verschiedene Ma- 
terialien eine unstetige Abhangigkeit von der Wellen- 
lange auf, so daB durch Kombination unterschiedlicher 
Materialien Spektralbereiche selektiv ausgewahlt wer- 
den konnen. Die Absorptionskante des einen Filters be- 
grenzt den Wellenlangenbereich nach der kurzwelligen 
Seite hin und die Absorptionskante des anderen Filters 
nach der langwelligen Seite. Diese Filterdifferenz-Me- 
thode wurde von P. A. Ross (J. Opt Soc. Am. 16, 433, 
1928) und P. Mecke (Z. analyt Chem. 193, 301, 1963) 
genauer beschrieben. 

Eine zweite Methode besteht in der Ausnutzung der 
Rontgendiffraktion unter Verwendung von Kristallmo- 
nochromatoren. Unter dem sogenannten Bragg- Winkel 
werden nur ganz bestimmte Wellenlangen verstarkt re- 
flektiert Allerdings ist die absolute Intensitat dieser 
iibertragenen Linien im Vergleich zur Gesamtintensitat 
des angeregten Spektrums gering, da eine Begrenzung 
sowohl im Winkelbereich als auch spektral erfolgt, so 
daB leistungsstarke Rontgenrohren eingesetzt werden 
mussen. 

SchlieBlich ist die Anwendung der Totalreflexion von 
R6ntgenstrahlung bei streifendem EinschuB an glatten 
Oberflachen zu erwahnen, die seit 1923 durch A. H. 
Compton (Phil. Mag. 43, 1121, 1923) bekannt ist Der 
kritische Einfallwinkel, der indirekt der Rontgenquante- 
nenergie proportional ist, erlaubt im Prinzip eine Selek- 
tion nach der Energie (Wellenlange). Urspriinglich wur- 
de dieser Effekt jedoch zur Fuhrung von Rontgenstrah- 
lung in Kapillaren bei nur geringen Verlusten angewen- 
det, so z.B. in WO 89/1281 und EP0 318 012/A2. Die 
Anwendung der einseitigen KrQmmung von Kapillaren 
zur Filterung von Rontgenstrahlung wurde relativ allge- 
mein im Patent WO 92/08235 beschrieben, allerdings 
fiihrt hierbei diese einseitige KrQmmung zu einer Ver- 
schiebung der Strahlrichtung und ist nur f Qr den Ener- 
giebereich um 30 keV genauer ausgefuhrt^ 

Nachteilig an all diesen bekannten technischen L5- 
sungen ist, daB sie technisch relativ aufwendig und 
schwer standardisierbar sind Bzw. hohe Intensitatsver- 



luste nach sich Ziehen. 

Der Erfindung liegt daher die Aufgabe zugrunde, ein 
Verfahren und eine Vorrichtung zur Rdntgenenergiefil- 
terung zu schaffen, durch welche preiswert und mit ein- 
5 fachen Mitteln eine definierte reproduzierbare Filter 
rung der Rdntgenstrahlung ermoglicht wird und gleich- 
zeitig eine Strahlkollimierung sowie eine Beeinflussung 
der Strahlungsintensitat realisiert werden kann. 

Diese Aufgabe wird erfindungsgemaB gelost durch 

to die Merkmale im kennzeichnenden Teil der Anspruche 
1 und 2. Zweckmaflige Ausgestaltungen der Erfindung 
sind in den Unteranspruchen enthalten. 

Ein besonderer Vorteil der Erfindung besteht darin, 
daB gleichzeitig die Funktionen der Filterung, der 

15 Strahlkollimierung und der Erhohung der Intensitat auf 
der Probe erfuilt werden konnen, indem die Rontgen- 
energie am Eingang einer auf ihrer Gesamtlange minde- 
stens einmal durchgebogenen Mono- oder Polykapillare 
eingestrahlt wird und in Abhangigkeit der Wellenlange, 

20 des Einstrahlwinkels und der jeweils eingestellten 
Krummungen an den Durchbiegungen die langwellige- 
re Rontgenstrahlung an der Innenwandung der Kapilla- 
re reflektiert wird und die Kapillare an deren Ausgang 
verlaBt und die kurzwelligere Strahlung im Durchbie- 

25 gungsbereich aus der Kapillare austritt, wobei der Ein- 
gang und der Ausgang der Kapillare auf der gleichen 
optischen Achse Hegen, also Eingangsstrahl und Aus- 
gangsstrahl kolinear sind 

Ein besonders einfacher und wirtschaftlicher Aufbau 

30 der Vorrichtung wird dadurch realisiert, daB bei Beibe- 
haltung der optischen Achse zwischen Eingang und 
Ausgang einer Kapillare diese mindestens eine Durch- 
biegung mit Krummungen aufweist, wobei die Durch- 
biegung unveranderlich fest vorgegeben sein kann oder 

35 durch geeignete Mittel einstellbar veranderlich ist 

Die Erfindung soil nachstehend anhand von Ausfuh- 
rungsbeispielen n&her erlautert werden. Es zeigen: 

Fig. 1 eine schematische Darstellung der MeBanord- 
nung zum Nachweis der Effekte 

40 Fig. 2 Abhangigkeit des Verstarkungskoeffizienten 
der Intensitat der Cu K«-Strahlung am Ausgang der 
geraden Polykapillaren PK I und PK II von der Lange 

Fig. 3 Raumliche Verteilung der Intensitat der Cu Ka- 
Strahlung am Ausgang einer geraden Polykapillare PK 

45 II einer Lange von 150 mm 

Fig. 4 Form der Spektren ohne Polykapillare (I) und 
mit einer geraden Polykapillare PK I mit einer Lange 
von 250 mm (2) 

Fig. 5 Energieabhangigkeit des Verstarkungskoeffi- 

50 zienten der Intensitat der Cu K^-Strahlung am Ausgang 
einer geraden Polykapillare PK I mit einer Lange von 
187 mm 

Fig. 6 Energieabhangigkeit des Verstarkungskoeffi- 
zienten der Intensitat der Cu Ka-Strahlung am Ausgang 
55 der Polykapillare PK II einer Lange von 120 mm fur 
verschiedene Auslenkungen (siehe Fig. 1) 

Fig. 7 Schematische Darstellung des Rontgenenergie- 
filters und Kollimators mit Kantenfiltereinsatz 
Fig. 8 Spektren nach Durchgang durch Rontgenener- 
60 giefilter bei verschiedenen Grenzenergien (Auslenkun- 
gen) und unter Einsatz eines Ni- Filters 

Der Grundbestandteil der Vorrichtung ist im vorlie- 
genden Ausfuhrungsbeispiel, wie aus Fig. 7 ersichtlich, 
eine in geeigneter Weise durchgebogene Polykapillare 
65 4, hier ein Bundel von Glaskapillaren, das in eine ge- 
meinsame Hulle eingepaBt ist Die maximale Kriim- 
mung bestimmt die Grenze des Abschneidens der kur- 
zen Wellenlangen, die einen Beitrag zum stOrenden Un- 
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Potykapillare (4) die Kapillare (4) mindestens eine Durchbie- 
gung (5) mit Krummungen (5a), (5b), (5c), (5d) aufweirt. 
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tergrund auf den Diffraktionsbildern liefern. Eine Ver- 
grdflerung der Intensitat der Strahlung der verwende- 
ten Welleniange (meist Cu Ka) erfolgt durch den Trans- 
port dieser Strahlung ohne nennenswerte Verluste vom 
Austrittsfenster der Rdntgenrphre zur Probe. Gleich- 
zeitig erfttllt die Polykapillare 4 die Rolle eines Kollima- 
tors, da am Ausgang die Strahlungsdivergenz nicht gro- 
Ber als der doppelte kritische Winkel der Totalreflexion 
ist (0c 3,7 mrad fur Cu Ka-Strahlung). Die Strahlab- 
messungen werden durch eine Blende am Eingang 2 in 
die Polykapillare 4 bestimmt Das Abschneiden erfolgt 
mit Hilfe eines Kantenfilters (Ni fur Cu Kp) in ublicher 
Weise. Die Effektivitat eines solchen Systems wurde in 
einem Ausfiihrungsbeispiel fiir eine Polykapillare 4 mit 
einem AuBendurchmesser von 1 mm und mit Kanaien 
mit einem Innendurchmesser von 30 \im untersucht 

Fig. 1 zeigt eine MeBanordnung. Der Abstand von 
Quelle mit einem Brennfleck von 0,1 mm bis zur Polyka- 
pillare 4 betrSgt 55 nun, Die Lange der Polykapillare 4 
konnte unterschiedlich sein. Die Registrierung der 
R6ntgenstrahlung erfolgte mit einem Detektor der Fir- 
ma RONTEQ auf dessen Eintrittsfenster eine Blende 
von 0,1 mm Durchmesser aufgesetzt war. In der MeBan- 
ordnung ist die Auslenkung (Krtimmung) der Polykapil- 
lare 4 vorgesehen. Dabei ist ein Teil der Polykapillare 4 
fest eingespannt und das Ende wird mittels einer Mikro- 
meterschraube 6 ausgelenkt 

Es wurden zwei Polykapillaren 4 PK I und PK II mit 
den Ausgangslangen 260 mm bzw. 250 mm untersucht 
Die Langen wurden dann von Messung zu Messung 
gekurzt und jeweils die Spektren der durch die Polyka- 
pillaren 4 transportierten Rontgenstrahlung und ihre In- 
tensitatsverteilungen aufgenommen. 

Fig. 2 zeigt die Abhangigkeit des Verstarkungskoeffi- 
zienten fur Cu Ka-Strahlung bei Durchgang durch eine 
gerade Polykapillare 4 im Vergleich zur Intensity mit 
Lochkollimator gleichen Durchmessers ohne Polykapil- 
lare 4 von der Lange der Kapillare 4. Im Langenbereich 
180—200 mm wird ein Maximum beobachtet Der Un- 
terschied der Werte fur die PK I und die PK II laBt sich 
durch Qualitatsunterschiede der Kapillaren4 erklaren. 

Fig. 3 zeigt die raumliche Verteilung der Cu Ka- 
Strahlung am Ausgang der geraden Polykapillare 4 PK 
11 bei einer Lange von 150 mm. Die GroBe des Flecks 
am Ausgang wird durch das Produkt aus dem doppelten 
kritischen Winkel der Totalreflexion und dem Abstand 
zwischen der Quelle und dem Eintritt in die Polykapilla- 
re 4, d. h. dem Bereich der Rontgenquelle, den die Poly- 
kapillare 4 "sieht" bestimmt 

Zur Demonstration der Verstarkung der Cu Ka- 
Strahlung und der UnterdrUckung des hochenergeti- 
schen Teils des Bremsstrahlungsspektrums sind in Fig. 4 
die Spektren ohne Polykapillare und mit der Polykapil- 
lare PK I bei einer Lange von 250 mm gezeigt Die 
Anodenspannung betrug 26 kV. Die Intensitatsverstar- 
kung der interessierenden Linie betragt 5,2. 

Fig. 5 zeigt die Energieabhangigkeit des Verstar- 
kungskoeffizienten fur PK I bei einer Lange von 
187 mm. Ab einer Energie von 17,5 keV wird der Ver- 
st&rkungskoeffizient kleiner als 1. 

Die Effektivitat des Abschneidens des Bremsstrah- 
lungsanteils am Spektrum kann man durch die Krum- 
mung der Polykapillare 4 erhohen. Es wurde die Polyka- 
pillare PK li mit einer Lange von 120 nim ausgelenkt 
(siehe Fig. 1). Der gekrQmmte Anteil hatte eine Lange 
von 85 mm, der restliche Teil war gerade fixiert Fig. 6 
zeigt die Energieabhangigkeit des Verstarkungskoeffi- 
zienten fiir verschiedene Auslenkungen des freien En- 



des der Polykapillare 4. Durch VergroBerung der Aus- 
lenkung verringert sich der kurzwellige Anteil des 
Spektrums immer starker, wahrend sich der Verstar- 
kungskoeffizient fur die Cu Ka-Strahlung nur geringffl- 
5 gigandert 

Die Cu Kp-Linie sowie der nahe Bereich des Spek- 
trums oberhalb der Cu Ka-Linie kann mit Hilfe eines 
Ni-Filters abgeschnitten werden. 
Die oben angefuhrten Ergebnisse zeigen, daB mit Hil- 

io fe einer gekriimmten Polykapillare eine Vorrichtung 
realisiert wurde, die gleichzeitig die Funktion der 
Strahlkollimierung, der Filterung und der Erhdhung der 
Intensitat der nutzlichen Linie in einem Punkt erfiillt, 
der sich in einem vorgegebenen Abstand von der Quelle 

15 befindet 

Zur Realisierung eines praktisch handhabbaren Rdnt- 
genenergiefilters und KoUimators ist dieser so gestaltet, 
daB die Auslenkung in der Mitte erfolgt, damit die inter- 
essierende spektral bereinigte Rontgenstrahlung unmit- 

20 telbar auf einer geraden Linie von der Quelle die Probe 
erreicht Diese Kolinearitat von Eingangs- und Aus- 
gangsstrahl zeigt die Anordnung in Fig. 7. 

Wie aus der Abbildung ersichtlich, wird zur Verstar- 
kung des Filtereffektes ein zusatzlicher Nickelfilter ein- 

25 gesetzt, was zu einer verstarkten Unterdruckung der Cu 
Kp-Linie fuhrt, ohne daB die Cu Ka-Linie wesentiich 
geschwacht wird. Entsprechende Spektren sind in Fig. 8 
dargestellt 

Die Form der Auslenkung wird auch die Scharfe der 

30 hochenergetischen Kante bestimmen. Zur Verbesse- 
rung der Filtereigenschaften konnen auch Mehrfach- 
auslenkungen eingesetzt werden (wellenartige Gestal- 
tung der Polykapillare 4), wobei allerdings das optimale 
Verhaitnis zwischen den Filtereigenschaften und der 

35 Transporteffektivitat ftir den interessierenden Spektral- 
bereich bestimmt werden muB. 

Die Auslenkung eines Teils der Polykapillaren 4 kann 
mechanisch, elektromechanisch oder piezoelejctrisch er- 
folgen. Sie kann fixiert sein, wobei ein gewunschtes Op- 

40 timum zwischen Transmission bei gegebener Energie 
(z. B. Cu Ka) und Unterdruckung des hochenergetischen 
Untergrundes einschlieBlich der storenden K^-Linie 
voreingestellt werden kann. 

In einer anderen Ausfuhrung kann die Auslenkung 

45 variabel sein, urn eine Filterbaugruppe fiir verschiedene 
Energiebereiche optimal einsetzen zu konnen, da star- 
kere Auslenkung die Grenzenergie, die noch ohne we- 
sentliche Verluste (ibertragen wird, zu niedrigen Ener- 
gien hin verschiebt (auBer Cu Ka auch: Fe Ka, Cr Ka, Ti 

50 Kaetc.). 

AuBer einem einfachen Biindel (eine Polykapillare 4) 
konnen auch Kombinationen rnehrerer Polykapillaren 
4, die in gleicher oder unterschiedlicher Weise ausge- 
lenkt werden, verwendet werden. 

55 So ist eine Anordnung rnehrerer Polykapillaren 4 ne- 
beneinander zur Obertragung eines Strichfokus geeig- 
net Zur Erzielung gr6Berer Strahldurchmesser ist eine 
axialsymmetrische Anordnung in einer oder mehreren 
Lagen verwendbar. Dabei erhoht sich die Divergenz des 

60 Ausgangsstrahls nicht 

In alien o. g. Anordnungen sind nicht nur einfache 
Auslenkungen, sondern auch mehrfache Auslenkungen 
in gleicher oder entgegengesetzter Richtung moglich. 

. Jede erneute Auslenkung verscharft die Energiekante, 

65 an der "abgeschnitten ,, wird. Durch Rauhigkeiten an den 
Kapillaroberflachen verringert sich in geringem Urn- 
fang jedoch die Gesam transmission. 

Zu einer weiteren Transmissionserhohung fur die in- 
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teressierende Energie kann eine Gasspulung, z. B. mit 
Helium, vorgesehen werden. Dadurch verringert sich 
die Absorption gegenQber einer gieichen Wegstrecke in 

c^ U ™ j? a ? ?P m ^ nur ™t geringer Strdmungsge- 
schwmdigkeit (geringer Gasver brauch) durch den Filter 
stromen zu lassen, wird sowohl am Eingang als auch am 
Ausgang em Kantenfilter gasdicht eingesetzt, wobei die 
Gesamtdicke beider Filter der optimierten Gesamtkan- 
tenfilterdicke entspricht 

Die Erfindung ist nicht auf die hier dargesteUten Aus- 
fuhrungsbeispiele beschrankt Vielmehr ist es mSglich, 
durch Kombination der genannten Mittel und Merkma- 
Ie weitere AusfOhrungsvarianten zu realisieren, ohne 
den Rahmen der Erfindung zu verlassen. 

Bezugszeichenliste 

1 Achse 

2 Eingang 

3 Ausgang 

4 Kapillare 

5 Durchbiegung 
5a Krummung 
5b Krummung 
ScKrflmmung 
5d KrQmmung 

6 Schraube 

7 Gegenstuck 
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Patentanspruche 
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1. Verfahren zur RSntgenenergiefilterung, dadurch 
gekennzeichnet daB die Rontgenenergie am Ein- 
gang emer auf ihrer Gesamtlange mindestens ein- 
mal durchgebogenen Mono- oder Polykapillare 
eingestrahlt wird und in Abhangigkeit der Wellen- 
Isinge, des Einstrahlwinkels und der jeweils einge- 
stellten Krummungen an den Durchbiegungen die 
langwelligere Rontgenstrahlung an der Innenwan- 
dung der Kapillare reflektiert wird und die Kapilla- 
re an deren Ausgang verlaflt und die kurzwelligere 
Strahlung im Durchbiegungsbereich aus der Kapil- 
lare austntt, wobei der Eingang und der Ausgang 
der Kapillare auf der gieichen optischen Achse lie- 
gen, also Eingangsstrahl und Ausgangsstrahl koli- 
near smd. 

2. Vorrichtung zur Rdntgenenergiefilterung, da- 
durch gekennzeichnet, daB bei Beibehaltung der 
optischen Achse (1) zwischen Eingang (2) und Aus- 
gang (3) emer Mono- oder PolykapiUare (4) die 
Kapdlare (4) mindestens eine Durchbiegung (5) mit 
Krtmmungen (5a), (5bX (5c),(5d) aufweist 

3. Vornchtung nach Anspruch 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, dafl die Kapillare (4) aus einem Bilndel « 
von Glaskapillaren besteht 

4. Vorrichtung nach Anspruch 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Durchbiegung (5) unveranderlich 
fest vorgegeben ist 

5. Vorrichtung nach Anspruch 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, dafl die Durchbiegung (5) und somit die 
Krtimmungen (5a* (5bX (5c), (5d) einstellbar veran- 
derlichsmd. 

6. Vorrichtung nach Anspruch 2 oder 5, dadurch 
gekennzeichnet, daB die EinsteUung^er Durchbie- « 
gung (5) mittels einer Schraube (6) erf olgt " 

7. Vorrichtung nach Anspruch 6, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB gegenQber der Schraube (6) ein feder- 
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gelagertes Gegenstuck (7) angeordnet ist 

8. Vornchtung nach Anspruch 2 oder 5, dadurch 
gekennzeichnet dafl die einstellbare Durchbiegung 
(5) nut mechanischen und/oder elektromechani- 
schen und/oder piezoelektrischen Mitteln realisiert 
wird. 

9. Vorrichtung nach Anspruch 2, dadurch gekenn- 
zeichnet dafl die Kapillaren (4) mit Gas gefullt sind 
oder gespfllt werden. 

10. Vorrichtung nach Anspruch 9, dadurch gekenn- 
zeichnet dafl das Gas Helium ist 

1 1. Vorrichtung nach Anspruch 9, dadurch gekenn- 
zeichnet daB am Eingang (2) und am Ausgang (3) 
der Kapillare (4) jeweils ein Kantenfilter gasdicht 
angeordnet ist 

12. Vorrichtung nach Anspruch 11, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB die Gesamtdicke beider Kanten- 
filter der optimierten Gesamtkantenfilterdicke ent- 
spncnt 

13. Vorrichtung nach Anspruch 2, dadurch gekenn- 
zeichnet daB die Durchbiegungen der Kapillaren 
(4) nicht an einem sondern an mindestens zwei 
Punkten nut gleicher Auslenkung erfolgen, so dafl 
sich zwischen den Durchbiegungen gerade Berei- 
cne ergeben. 

14. Vorrichtung nach Anspruch 2, dadurch gekenn- 
zeichnet dafl die Kapillaren (4) mehrere Durchbie- 
bUdfrSnS eisen und somit w ellenartig ausge- 

15. Vorrichtung nach Anspruch 2, dadurch gekenn- 
zeichnet daB die Kapillaren (4) aus mehreren Biin- 
deln von Glaskapillaren bestehen. 

16 Vorrichtung nach Anspruch 2 oder 15, dadurch 
gekennzeichnet dafl die Bundel in einer oder meh- 
reren Lagen koaxial angeordnet sind 

17 Vornchtung nach Anspruch 2 oder 15, dadurch 
gekennzeichnet dafl die Bundel in einer oder meh- 
reren Lagen parallel neben- und/oder ubereinan- 
der angeordnet sind. 

18. Vorrichtung nach Anspruch 2, dadurch gekenn- 
zeichnet daB der Strahldurchmesser durch geeig- 
nete Blenden am Eingang des Rontgenenergiefil- 
tersvaniertwird. 6 
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1-3 R6ntgenfilter verschiedener Grenzenergieii 
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